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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

® Stabile Zusammensetzungen wasserloslicher, Amino- und Alkenyl-funktioneller Organosiloxane, Verfahren zu 
ihrer Herstellung und ihre Verwendung 

(57) Die vorliegende Erfindung betrifft eine stabile Zusam- 
mensetzung wasserloslicher Organosiloxane, die erhalt- 
lich ist durch Umsetzen 

a) von einem in Wasser loslichen, Amino-funktionellen 
Alkoxysilan mit mindestens einem in Wasser unloslichen, 
Al kenyl-f unktione! I en Al koxysil an 

b) durch Zusatz von Wasser und 

c) Entfernen des Alkohols, der wahrend der Durchfuhrung 
von Schritt b) entsteht, aus dem vorliegenden Gemisch, 
wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Was- 
ser mindestens in solchen Mengen bei der Umsetzung 
eingesetzt werden, die es ermoglichen, alle Alkoxygrup- 
pen des in Wasser unloslichen Silans zur Reaktion zu brin- 
gen und bet Verdunnen einer so erhaltenen Zusammen- 
setzung mit Wasser im wesentlichen kein Alkohol durch 
Hydrolyse freigesetzt wird und die Zusammensetzung 
wahrend und/oder nach der Umsetzung einen pH-Wert 

[ von 2 bis 6 besitzt, wobei die Einstellung des pH-Werts 
du rch Zugabe einer organischen oder anorganischen, ge- 
gebenenfalls wafirigen Saure, erfolgt Ferner offenbart 
die vorliegende Erfindung ein Verfahren zur Herstellung 
einer solchen Zusammensetzung sowie ihre Verwen- 
dung. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrittr eine stabile /usammenset/.ung wasserioslicher Organosiloxane. die erhaltlich ist 
dutch Umseizen 

5 

a) von einem in Wasser loslichen, Amino-funktionellen Alkoxysilan mit mindestens einem in Wasser unloslichen 
Alkoxysilan 

b) durch Zusatz von Wasser, gegebenenfalls unter Zugabe einer organischen oder anorganischen Saure, und 

c) Entfemen des Aikohols, der wahrend der Durchfuhrung von Schrift b) entsteht, aus dem vorliegenden Gemisch, 

10 

wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser inindestens in solchen Mengen bei der Unisetzung eingesetzt 
werden, die cs ermoglichen, allc Alkoxygruppcn des in Wasser unloslichen Silans zur Rcaktion zu bringen und bei Vcr- 
diinnen einer so erhaltenen Zusammenselzung mit Wasser im wesentlichen kein Alkohol durch Hydrolyse freigesetzt 
wird, 

15 femer ein Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung. 

Es ist bekannt, da8 ZusammenseLzungen Wasser-basierender Organopolysiloxane in der Regel vollstandig hydroly- 
sierte und oligomensierte Organosilaneinheiten enthalten, wobei die Alkoxygruppen der bei der Synthese eingesetzten 
Organoalkoxysilane praklisch vollstandig durch OH-Gruppen substiluierL sind. Insbesondere solche Organopolysiloxan- 
haltigen Systeme auf Wasserbasis finden vermehrt Anwendung, da diese Systeme im wesentlichen frei von Losemitteln 

?,n sind und auch bei Verdunnen mit Wasser sowie bei Applikation praktisch keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen. 
EP-OS 0 716 127 und EP-OS 0 716 128 offenbaren Organopolysiloxanhaltige Zusammensetzungen auf Wasserbasis, 
fur deren Herstellung neben einem sogenannten "Tragersilan", einem wasserloslichen Aminoalkoxysilan, und nicht was- 
serloslichen Alkylalkoxysilanen sowie Ureidoalkoxysilane in einem weiten pH-Wert-Bereich von 1 bis 11 hydrolytisch 
ohgomerisiert werden und der bei der Umsetzung entstandene Alkohol aus dem Reaktionsgemisch im wesentlichen ent- 

25 fernt wird. 

Solche Zusammensetzungen sind in der Regel klare und lagerstabile Flussigkeiten mit einem Flammpunkt von mehr 
als 70°C und finden ein weites Anwendungsfeld, u. a. fur die Verbesserung der rheologischen Eigenschaften von Poly- 
merdispersionen und Emulsionen, ftir die Silanisierung von Oberflachen und vieles mehr. Jedoch erforden gerade die 
Einstellung rheologischer Eigenschaften sowie die Modifizierung der Eigenschaften von Oberflachen ein besonders auf 

30 das zu modifizierende Produkt abgestimmtes Agens. So werden in der noch nicht verofFentlichten deutschen Patentan- 
meldung Nr. 19639782.0 Amino-, Glycidether-, Acryl-. sowie Methacryl-funktionelle Organopolysiloxan-haltige Zu- 
sammensetzungen auf Wasserbasis ofTenbart. 

Fcmcr lchrt EP 0 675 128 A 1 cin Verfahren zur Herstellung cincr stabilcn Zusammcnsctzung wasserloslicher Organo- 
siloxane, indem man ein in Wasser losliches, Amino- funklionelles Alkoxysilan mit einem in Wasser unloslichen, Vinyl- 

35 funklionellen Alkoxysilan unter Zugabe von Wasser umsetzt und den dabei entslehenden Alkohol aus dem vorliegenden 
Gemisch ent fernt, wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser bei der Umsetzung in solchen Mengen 
eingesetzt werden, die es ermoglichen, alle Alkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zur Reaktion zu bringen, so 
daB bei Verdunnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mit Wasser im wesentlichen kein Alkohol durch Hydrolyse 
freigesetzt wird. 

40 Solche Zusammensetzungen wasserloslicher Organosiloxane finden u. a. als Haftvermittler in Compounds eine kom- 
merzielle Anwendung. Hierfiir werden Fullstoffe sowie Pigmente in meist aufwendigen Verfahren silanisiert. Oft ist es 
erforderlich, oberflachenmodifizierte Fullstoffe auf Horde zu trocknen und anschlieBend durch energieintensive MaB- 
nahmen wieder zu zerkleinern. Der Einsatz einer Spriihtrocknung als denkbare Alternative fur eine Hordentrocknung er- 
fordert eine purnpfahige Masse, der jedoch haufig grolie Mengen an Verarbeitungshilfsmitteln zur Einstellung der Rheo- 

45 logie zugesetzt werden mlissen. 

Der vorliegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, eine weitere stabile Zusammensetzung wasserloslicher Orga- 
nosiloxane bereitzu s telle n. Ein besonderes Anliegen der Erfindung war es, solche Zusammensetzungen in vorteilhafter 
Weise bei der Silanisierung von Fullstoffen bzw. Pigmenten einzusetzen. 

Die gestellte Aufgabe wird erfindungsgemaB entsprechend den Angaben der Patentanspruche gelost. 

50 tiberraschenderweise wurde gefunden, daB eine stabile Zusammensetzung wasserloslicher Organosiloxane, die er- 
haltlich ist durch Umsetzen 

a) von einem in Wasser loslichen, Amino-funktionellen Alkoxysilan, vorzugs weise ein 3-Aminopropyltrialkoxysi- 
lan, mit mindestens einem in Wasser unloslichen, Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan, vorzugsweise ein Vinyltrialk- 

55 oxysilan, 

b) durch Zusalz von Wasser und 

c) Entfernen des Aikohols, der wahrend der Durchfuhrung von Schritt b) entsteht, aus dem vorliegenden Gemisch, 

wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser mindestens in solchen Mengen bei der Umsetzung eingesetzt 
60 werden, die es ermoglichen, alle ALkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zur Reaktion zu bringen und die Zu- 
sammensetzung einen pH-Wert von 2 bis 6, vorzugsweise einen pH-Wert von 3 bis 5, besonders bevorzugt einen pH- 
Wert von 3,5 bis 5, ganz besonders bevorzugL einen pH-Wert von 3,5 bis 4,5, besitzt, wobei die Einstellung des pH- Werts 
durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, gegebenenfalls waGrigen Saure, vorzugsweise Ameisensaure, 
Essigsaure, HCl, HNOi oder II 2 S0 4 , erfolgt, in besonders vorteilhafter Weise auch geeignet ist, die Verarbeitungsbedin- 
65 gungen bei der Silanisierung eines Eullstoffs zu verbessem, wobei eine Mischung aus Eii list off (z. B. Aluminiumhydro- 
xid), Wasser und einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung unter Ruhren bereits nach wenigen Minuten eine signifi- 
kantc Viskositatserniedrigung erfahrt, so daB die anfangliche Paste nun in einem diinnflussigen Zustand ohne Probleme 
in einfacher und wirtschaftlicher Weise uber eine Pumpe beispielsweise einem Spruhtrockner zugefuhrt werden kann. 



DE 198 18 923 A 1 



DarQber hinaus besitzen Fullstoffe bzw. Pigmente, die unter Verwendung einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung 
silanisiert werden. in vorteilhafter Weise auch funkLioneLle Eigenschaften, die insbesondere auch in Anstrichfarben, 
Kacken, Klebstorten, Dichtungsmassen, Polymermassen sowie Compounds zum Tragen kommen. 

Gegenstand dcr vorliegenden Erfindung ist somit eine stabile Zusammensetzung wasserloslicher Organosiloxane, die 
erhaltlich ist durch Umsetzen 5 

a) von einem in Wasser loslichen, Amino-funktionellen Alkoxysilan mit mindestens einem in Wasser unloslichen, 
Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan 

b) durch Zusatz von Wasser und 

c) Entfernen des Alkohols, der wahrend der Durchfuhrung von Schrift b) entsteht, aus dem vorliegenden Gemisch, 10 

wobci das Amino- funktioncllc Alkoxysilan und das Wasser mindestens in solchcn Mcngcn bci dcr Umsetzung cingesctzt 
werden, die es ermoglichen, alle Alkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zurReaktion zu bringen und bei Ver- 
dunnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mit Wasser ini wesentlichen kein Alkohol durch Hydrolyse freigesetzt 
wird und die Zusammensetzung einen pH-Wert von 2 bis 6 besitzt, wobei die Einstellung des pH-Werts wahrend und/ 15 
oder nach der Umsetzung durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, gegebenenfalls waSrigen Saure erfoIgL 

Die erfindungsgemaBen Zusammensetzungen konnen mit Wasser behebig verdiinnt werden. Bevorzugt weisen die er- 
fmdungsgeiuaBen Zusammensetzungen einen Gehalt an Organosiloxanen von 1 bis 150 g Si/kg, vorzugs weise 60 bis 
130 g Si/kg, besonders vorzugs weise 90 bis 120 g Si/kg, auf und werden im allgemeinen auch so verwendet. 

DarQber hinaus ist es von Vorteil, daB auch der Harnmpunkt erfindungsgemaBer Zusammensetzungen im allgemeinen 20 
iiber 70°C liegt, wobei der Gehalt an Alkohol Ublicherweise weniger als 1% betragt, so daB auch die Anwendung erfin- 
dungsgemaBer wasserbasierender Zusammensetzung in besonders vorteilhafter Weise durchgefuhrt werden kann. Be- 
vorzugt sind solche Zusammensetzungen, die Alkohol, beispielsweise Methanol oder Ethanol, in Mengen von 0,3 bis 
0,1 Gew.-%, besonders vorzugsweise weniger als 0,1 Gew.-%, enthalten. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist auch das Verfahren zur Herstellung einer erfindungsgemaBen stabilen Zu- 25 
sammensetzung wasserloslicher Organosiloxane, indem man ein in Wasser losliches, Amino-funktionelles Alkoxysilan 
mit mindestens einem in Wasser unloslichen, Alkenyl-funktionellen Alkoxysilan unter Zugabe von Wasser und gegebe- 
nenfalls unter Zusatz einer organischen oder anorganischen Saure umsetzt und den dabei entstehenden Alkohol aus dem 
vorliegenden Gemisch entfemt, wobei das Aminofunktionelle Alkoxysilan und das Wasser bei der Umsetzung minde- 
stens in solchen Mengen eingesetzt werden, die es ermoglichen, alle Alkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zur 30 
Reakdon zu bringen und bei Verdiinnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mit Wasser im wesentlichen kein Alkohol 
durch Hydrolyse freigesetzt wird, und wobei der pH-Wert der Zusammensetzung wahrend und/oder nach der Umsetzung 
durch Zugabe cincr organischen oder anorganischen, gegebenenfalls waBrigcn Saure auf cincn Wert von 2 bis 6 cingc- 
stellt wird. 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren sei/L man als Amino-funktionelles Alkoxysilan vorzugsweise mindeslens eines 35 
aus der Reihe 3-Aminopropyltrimethoxysilan, 3-Aminopropyltriethoxysiian, N-Aminoethyl-3-aminopropyltrimethox- 
ysilan, N- Aminoe thy 1-3- ami nopropyltriethoxy si lan, triaminofunktioneller Propyltrimethoxysilane, triaminofunktionel- 
ler Propyltriethoxysilane, 3-Aminopropyl-methyl-dimethoxysilan, 3-Aminopropyl-methyl-diethoxysilan, N-Amino- 
ethyl-3-aminopropyl-methyl-dimethoxysilan, N-Aminoethy 1-3- aminopropylmethyl-diethox ysilan, triaminofunktionel- 
ler Propyl-methyl-dimethoxysilane und triaminofunktioneller Propyl-methyl-diethoxysilane ein. 40 

Femer sefzt man beim erfindungsgemaBen Verfahren als Alkenylfunktionelles Alkoxysilan vorzugsweise mindestens 
eines aus der Reihe Vinyltrimethoxysilan, Vinyltriethoxysilan, Vinyltris(2-methoxy-ethoxy)silan und Vinyltrichlorsilan 
ein. 

Im allgemeinen konnen als Edukte fiir das erfindungsgemaBe Verf ahren Reinstprodukte bis hin zu technischen Quali- 
taten der bevorzugten Alkoxysilane eingesetzt werden. Geeigneterweise setzt man fiir das erfindungsgemaBe Verfahren 45 
Edukte mit einer Reinheit von mehr als 90% ein. 

Im allgemeinen fuhrt man das erfindungsgemaBe Verfahren derart aus, daB man mindestens ein Amino-funktionelles 
Alkoxysilan, beispielsweise 3-Aminopropyltriethoxysilan, und mindestens ein Alkenyl-funkdonelles Alkoxysilan, bei- 
spielsweise Vinyltrimethoxysilan, und gegebenenfalls eine Saure, beispielsweise Ameisensaure, sowie Wasser, das man 
vorteilhafterweise in einem Molverhaltnis zu dem obengenannten Amino-funktionellen Alkoxysilan von 5 : 1 bis 1:1 50 
einsetzt, unter guter Durchmischung und pH-Wert-Kontrolle bei einer Temperatur im Bereich von 10 bis 90°C zusam- 
menbringt, umsetzen laBt und den dabei entstehenden Alkohol gegebenenfalls unter vermindertem Druck aus dem Sy- 
stem entfernt, wobei man so abgefuhrte Alkohoimengen in gleichem Umfang durch Wasser, das gegebenenfalls angesau- 
ert ist, ersetzen kann. Vorzugsweise gibt man die Saure wahrend und/oder nach der Umsetzung zu, so daB das erfindungs- 
gemaBe Produkt einen pH-Wert im Bereich zwischen 2 und 6 aufweist. 55 

Geeigneterweise seLzL man hierbei eine einwerlige Saure, beispielsweise Ameisensaure, Essigsaure, HC1 oder HNO3, 
ein. Eine so erhaltene, klare Zusammensetzung wasserloslicher Organosiloxane ist im allgemeinen iiber einen Zeitraum 
von bis zu 6 Monaten und in besonders vorteilhafter Weise auch daruber hinaus stabil. Die hier vorliegenden Organosi- 
loxane weisen nach allgemeinem chemischen Verstandnis einen Oligomerisierungsgrad zwischen 2 und 100 auf, wobei 
an jedem Silicium im Organosiloxan eine funktionelle Gruppe gebunden ist und das molare Verhaltnis der im Organosi- 60 
loxan enthaltenen, funktionellen Aminoalkyl- und Alkenyl-Gruppen vorzugsweise 5 : 1 bis 1 : 1, besonders vorzugs- 
weise 3 : 1 bis 1 : 1, betragt. Vorzugsweise liegt der durchschnitdiche Oligomerisierungsgrad besagter Organosiloxane in 
einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung bei 2 bis hin zu 50, besonders vorzugsweise bei 2 bis 20, ganz besonders 
vorzugsweise bei 3 bis 20. 

ErfindungsgemaBe Zusammensetzungen finden im allgemeinen bei der Silanisierung vorwiegend mineralischer Ober- 65 
flachen, insbesondere von Fulls toffen und Pigmenten, Anwendung - so z. B. fur Aluminiumoxide, Aluminiumhydro 
xide, Magnesiumoxid, Magnesiumhydroxide, z. B. Brucit, pyrogene oder gefallte Kieselsaure, Titandioxid, Carbonate, 
wie Kreide, Calcium- sowie BariumsulfaL, Silicate, wie Talkum, Kaolin, Glimmer, l B. Muscovit, Wollastonit, Glasfa- 
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sem, Glaskugeln. RuG, uni nur einige Beispiele zu nennen. 

Besagte FullstofYe oder Pigmente, die vorteilhaft unter Verwendung einer erhndungsgemaBen Zusammensetzung sila- 
msien sind, konnen heispieisweise in Klebstorfen, Dichtungsmassen. Polymermassen sowie Compounds. Anstnchtar- 
bcn und Lacken eingesetzt werden. 
5 Somit ist auch die Verwendung einer erfindungsgemaBen Zusammensetzung fur die Silanisierung von Oberflachen, 
insbesondere fiir die Modifiziemng von Pigmenten und Fullstoffen, Gegenstand der vorliegenden Erfindung. 

Feraer bewirken erfindungsgemaBe Zusammensetzungen bei der Silanisierung von Fullstoffen, beispielsweise bei 
Aluminiumhydroxid. neben einer Modifizierung der Eigenschaften, einen deutlichen Vorteil bei der Durchfuhrung eines 
Verfahrens zur Silanisierung von Fullstoffen und Pigmenten das Gegenstand einer Parallelanmeldung ist , wobei eine 
1 {) Paste ernes zu silanisierenden Pigments bzw. Fullstoffs durch Zusatz vergleichsweise geringer Mengen einer erfindungs- 
gemaBen Zusammensetzung und einer damit verbundenden, gleichzeitigen Viskositatsiiiinderung in einfacher und wirt- 
schaftlichcr Weise beispielsweise cincr vortcilhaftcn Wcitcrvcrarbcitung durch Spriihtrocknung zuganglich gemacht 
werden kann. 

Auch zeigen Untersuchungen, bei denen einer 60%igen "Kreide- Paste" 1 Gew.-%, bezogen auf den Feststoffanteil der 
15 Paste, erfindungsgemaBe Zusammensetzung zugesetzt werden, eine iiberaus starke Viskositatserniedrigung auf wemger 
als 6% der Anfangsviskositat. Dariiber hinaus wurde gefunden, daB sich das fillrierte und bei 110°C getrocknete, silani- 
sierte Produkt beispielsweise in Pentan in hervorragender Weise suspendieren laBt. wahrend unbehandelte Kreide 
"Klumpen" bildet. 

Bevorzugt werden erfindungsgemaBe Zusammensetzungen somit auch in vorteilhafter Weise fur die Herstellung sila- 
?n nisiener Fullstoffe oder Pigmente verwendet, die eine Vemngerung der Viskositat Fiillstoff- oder Pigmenthaltiger Zube- 
reitungen oder eine Verbesserung der Suspendierbarkeit besagter Fiillstoffe oder Pigmente in Losemitteln bewirken. 
Die vorliegende Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispiele naher erlautert. 

Vergleichsbeispiel A 

25 

Herstellung eines wasserldslichen Co-Hydrolysats aus 3-Aminopropyltrietnoxysilan (AMEO) und Vinyltrimethoxysi- 
lan (VTMO): 297,6 g (1,346 mol) AMEO und 79,4 g (0,536 mol) VTMO werden in einem Riihrreaktor nut Destillier- 
vorrichtung vorgelegt. 600,0 g deionisiertes Wasser werden iiber eine Dosiervorrichtung innerhalb einer Stunde zudo- 
siert. Dabei steigt die Temperatur auf ca. 40°C an. Das Reaktionsgemisch wird zwei Stunden bei 60°C geruhrt. Danach 
30 wird ein Alkohol/Wasser-Geraisch unter Vakuum abdestilliert und gleichzeitig durch Wasser ersetzt [Druck: 250 bis 
133 mbar; T (Sumpf): 50°CJ. Wenn die Kopftemperatur ca. 50°C betragt und das Kopfprodukt nur noch Wasser enthalt, 
wird die Destination beendet. 

Eine so crhaltcnc Zusammensetzung wcist in der Rcgcl cincn pH-Wcrt zwischen 10 und 1 1 sowic cincn Alkoholgchalt 
von wemger als 0,1 Gew.-% auf und besitzt eine Lagerstabilitat von rd. 6 Monaten. 

35 

Beispiel 1 

Herstellung eines wasserloslichen Co-Hydrolysats aus 3-Aminopropyltriethoxysilan (AMEO) und Vinyltrimethoxysi- 
lan (VTMO): 442,2 g (2,0 mol) AMEO und 296,2 g (2,0 mol) VTMO werden in einem Riihrreaktor mit Destilliervor- 

40 richtung vorgelegt. 144,0 g Wasser (2,0 mol/mol Si) werden uber eine Dosiervorrichtung innerhalb von 10 Minuten zu- 
dosiert. Dabei steigt die Temperatur von Raumtemperatur auf ca 60°C. Der Ansatz wird eine Stunde geruhrt. Danach 
werden 119,lg 85%ige Ameisensaure (1,1 mol/mol AMEO) im Zeitraum von einer Stunde zugegeben. Die Temperatur 
steigt hierbei auf ca. 65 °C an. Der Hydrolysealkohol wird unter Vakuum abdestilliert und gleichzeitig durch Wasser er- 
setzt IDruck: 250 bis 133 mbar, T (Sumpf): 42 bis 53°CJ. Wenn die Kopftemperatur ca. 50°C betragt und das Koptpro- 

45 dukt nur noch Wasser enthalt, wird die Destination beendet. und das Produkt wird mit Wasser auf ein Gewicht von 
923,0 g cingestellt. 

Die so hergestellte Zusammensetzung weist einen pH-Wert zwischen 4 und 5 sowie einen Alkohoigehalt von wemger 
als 0,1 Gew.-% auf und besitzt in besonders vorteilhafter Weise eine Lagerstabilitat von 12 Monaten. 

50 Vergleichsbeispiel B 

500 g Aluminiumhydroxid - nachfolgend kurz ATH genannt - (MartinaTOL-107) und 500g VE- Wasser werden mit 
einem Hochleistungsriihrer innig zu einer Paste vermischt, unter Ruhren 1 Gew.-% des Produkts aus Vergleichsbeispiel 
A, bezogen auf ATH, portions weise zugegeben und jeweils nach einer Zeit von 3 Minuten mit Hilfe eines Brookfield- 
55 Viskosimeters (Typ Rotationsviskosimeter RVT, Spindel 5/6) die Viskositat gemessen, vgl. Tabelle 1 . 

Beispiel 2 

Das Vergleichsbeispiel B wird in entsprechender Weise unter Einsatz des Produkts aus Beispiel 1 wiederholt, vgl. Ta- 
60 belle 1. 

Der Vergleich zeigt, daB die Viskositat der anfanglichen ATH- Paste bereits durch vergleichsweise geringe Mengen des 
erfindungsgemaBen Produkts aus Beispiel 1 gegeniiber dem Produkt aus Vergleichsbeispiel A in sehr wirkungsvoller und 
anschaulicher Weise gesenkt werden kann. 

65 
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Tabcllc 1 



Viskositatsmranon A'lTf ^0%ige Autschlammung in Washer) m?r Produkt aus Beispiel 1 bzw. Vergleichsbeispiel A 



zugegebene : : 
Menge 

Produkt^us * 
.'• Beispiel 1 ; 
; [% berechnet 

: auf ATHJ 

. .■ ■*>. ; 


gemesserce 
: Viskositater^ 
! nacn 3 ran . 

[mPasj . 


. SpindeJdfefc-.; 

; 4 :.iabl' 

' >:?:«'».•••;:•;•->;-. - < ; . $ 
:/ OJAninj; * ' 

■ - . " : ■ ' . .* A <- ' V' ** ' 
■ ■■" • •'; -i f ' • "■■:;"•> ^ 


: zugegebene , i flernessene : : 
". .iMenge v |v;„$s|psitajteft • • 

-spief A V4f ^^mPa^'?"' 
{% berecJwei |^.>;4k'^,.::, \ 


: Spindefdreft- 

; : :;Sahi ..' . 


CO 


95.000 


10 


0,0 


95.000 • 


10 


0 5 


14.000 


10 


2,0 


25.000 


10 


0,75 


10.000 


10 


-,o 


19.000 


10 




1.400 


10 


6,0 


15.000 


10 


I 1,25 150 


10 


8,0 


14.000 


10 



Verglcichsbeispiel C 

Das Verglcichsbeispiel B wird in entsprechender Weise unter Einsatz von Kreide (OMYALITE® 50) wiederholt, vgl. 
Tabcllc 2 

Be is pic I 3 

Das Vergleichsbeispiel C wird in entsprechender Weise unter Einsatz von Produkt aus Beispiel 1 wiederholL, vgl. Ta- 
belle 1 

Auch hicr zeigt sich bereits nach wemgen Minuten eine sigmfikante Viskositatserniedrigung. Die anfangliche 
"Kreide-Paste ' wird bereits nach Zugabe vergleichsweise geringer Mengen an Produkt aus Beispiel 1 dunnfliissig, LaBt 
sich ohne P^-obleme pumpen und im 1 .aborspruhlrockner trocknen 

Tabelle 2 

Viskositatstitration Kreide (50%ige Aufschlammung in Wasser) mit Produkt aus Beispiel 1 bzw. Vergleichsbeispiel A 
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Patentanspriiche 

I . Stabile Zusammensetzung wasserloslicher Organosiloxane, die erhaitlich ist durch Umserzen 

a) von einem in Wasser loslichen, Amino-funkuonellen Alk-oxysilan mit mindestens einem in Wasser unlos- 
5 lichen, Alkenyl-funktioneLlen Alkoxysilan 

b) durch Zusatz von Wasser und 

c) Entfernen des Alkohols, der wahrend der Durchfuhrung von Schritt b) entsteht, aus dera vorliegenden Ge- 
nii sen, 

wobei das Amino-funktionelle Alkoxysilan und das Wasser mindestens in solchen Mengen bei der Umsetzung ein- 
io gesetzt werden, die es ermoglichen, alle Alkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zur Reaktion zu bnngen 

und bei Verdunnen einer so erhaltenen Zusaminensetzung init Wasser im wesentlichen kein Alkohol durch Hydro- 
lysc freigesctzt wird, und die Zusammcnsctzung cincn pH-Wcrt von 2 bis 6 besitzt, wobci die Einstcllung des pH- 
Werts wahrend und/oder nach der Umsetzung durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, gegebenenfalls 
waBrigen Saure erfolgt. 

15 2 Zusammensetzung nach Anspruch 1 gekennzeichnet durch einen pH-Wert von 3 bis 5. 

3 Zusammensetzung nach Anspruch 2 gekennzeichnet durch einen pH-Wert von 3,5 bis 4,5. 

4 Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 3 gekennzeichnet durch einen Gehalt an Organosiloxan von 
1 bis 150g Si/kg. 

5 Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 4 dadurch gekennzeichnet, da£ an jedem Silicium im Orga- 
70 nosiloxan eine funktionelle Gruppe gebunden ist. 

6 Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 5 dadurch gekennzeichnet, daB das Verhaltnis der im Orga- 
nosiloxan enthaltenen, funktionellen Aminoalkyl- und Alkenyl-Gruppen 5 : 1 bis 1 : 1 betragt. 

7 Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 6 dadurch gekennzeichnet, daB der durchschnittliche Oligo- 
merisierungsgrad des Organosiloxans zwischen 2 und 100 liegt. 

25 8 Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 7 dadurch gekennzeichnet, daB die Zusammensetzung Alko- 

hol in einer Menge von 0,05 bis 1 Gew.-% enthalt. 

9 Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB der Flammpunkt der Zusam- 
mensetzung iiber 70°C liegt. 

10. Verfahren zur Herstellung einer stabilen Zusammensetzung wasserloslicher Organosiloxane nach einem der 
30 Anspruche 1 bis 9, indem man ein in Wasser losliches, Amino- funktionelles Alkoxysilan mit mindestens einem in 

Wasser unloslichen, Aiken y I- funktionellen Alkoxysilan unter Zugabe von Wasser und gegebenenfalls unter Zusatz 
einer organischen oder anorganischen Saure umsetzt und den dabei entstehenden Alkohol aus dem vorliegenden 
Gcmisch entfernt, wobci das Arnino-funktioncllc Alkoxysilan und das Wasser bei der Umsetzung mindestens in 
solchen Mengen eingesetzt werden, die es ermoglichen, alle Alkoxygruppen des in Wasser unloslichen Silans zur 
35 Reaktion zu bringen und bei Verdunnen einer so erhaltenen Zusammensetzung mil Wasser im wesentlichen kein Al- 

kohol durch Hydrolyse frei gesetzt wird, und wobei der pH-Wert der Zusammensetzung wahrend und/oder nach der 
Umsetzung durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, gegebenenfalls waBngen Saure auf einen Wert 
von 2 bis 6 eingestellt wird. 

II. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, daB man als Ami no- funktionelles Alkoxysilan minde- 
40 stens eines aus der Reihe 3-Aminopropyltrimethoxysilan, 3- Aminopropyl-methyl-dimethoxysilan, 3-Aminopropyl- 

triethoxysiian. 3-Aminopropyl-methyl-diethoxysilan, N-Aminoethyl-3-aminopropyltnmethoxysilan, N-Amino- 
ethyl-3-aminopropyl-methyl-dimethoxysilan, N-Aminoethyl-3-aminopropyltriethoxysilan, N-Aminoethyl-3-ami- 
nopropyl-methyl-dimethoxysilan, triaminofunktioneller Propyltrimethoxysilane, triaminofunktioneller Propyl-me- 
thyl-dimethoxysilane, tnaminofunktioneller Propyltnethoxysilane und tnaminorunktioneller Propyl-methyl-dieth- 
45 oxysilane einsetzt. 

12. Verfahren nach Anspruch 10 oder 11, dadurch gekennzeichnet, daB man als Alkenyl-funktionelles Alkoxysilan 
mindestens eines aus der Reihe Vinyltrimethoxysilan, Vinyltriethoxysilan, Vinyltris(2-methoxyethoxy)silan oder 
Vmyltrichlorsilan einsetzt. 

13. Verwendung einer Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 12 fur die Silanisierung von Oberfla- 

50 chen. 

14. Verwendung einer Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 13 fur die Modifizierung der Eigen- 
sehaften von Fullstoffen und Pigmenten. 

15. Verwendung einer Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 14 fur eine Verringerung der Viskositiit 
Fullstoff- oder Hgment-haltiger Zubereitungen. 

55 16. Verwendung einer Zusammensetzung nach einem der Anspruche 1 bis 15 fur eine Verbesserung der Suspen- 

dierbarkeit von Fullstoffen oder Pigmenten in Losemitleln. 
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